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Verwendung feinteiliger wasserunl5slicher Alkali 
aluininiumsilikate bei der Lederherstellung 



Patentansprilche 

1. Verwendung feln teiliger w asserunlSslicher^ vorzugsweise Wasser 
enthaltender Alkalialuminiumsilikate der allgemeinen Formel 

(Katg/yjO)^ • ^^^2^3 • (Si02)y, 

in der Kat ein Alkalimetallion, vorzugsweise Natriuniion, x eine 
Zahl von o,7 - 1,5, y eine Zahl von o,8 - 6, vorzugsweise 1,3 - 
bedeuten, mit einer PartikelgrOBe von o,l bis 25 /i* vorzugsweise 
1 bis 12 d ie ein CalciumbindevermScen von 2o - 2oo mg CaO/g 
wasserfreier Aktivsubstanz aufweisen, bei der Le derherstellung ^ 

2. Verwendung felnteiliger Alkalialuminiumsilikate nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet , daft solche Produkte eingesetzt werden, 

die der allgemeinen Formel 



entsprechen. 

3. Verwendung felnteiliger Alkalialuminiumsilikate nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet , da6 solche Produkte eingesetzt werden, die 
der allgemeinen Formel 



o,7 - 1,1 Katg/^O • AI2OJ . 1,5 - 3,3 SiOg 



0,7 - 1,1 NapO . 




3,3 SiOg 



entsprechen. 
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Verwendung feintciliger Alkalialuminiumsilikate nach 
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dafi solche Produkte 
eincesetzt werden, die der allgemcinen Forme 1 

0,7 - 1,1 NagO . AlgOj .>3,3 - 5,3 SiOg 

entsprechen. 

5. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate nach 
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB aus calciniertem 
Kaolin hergestellte Produkte eingesetzt werden, die der 
allgemeinen Forme 1 



0,7 - 1,1 Katg/y^O . Al^O^ . 1,3-2, 1| SiOg . o,5 - 5,o HgO 
entsprechen. 

6. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gemSfi 
AnsprUchen 1- 5 in Kombination mit anionischen und/oder nicht- 
ionischen Tensiden in Mengen von 10-50 g/1 Silikat und IO-5O g/1 
Tensid zur Entfettung und Vorgerbung von PickelblfiBen. 

7. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gem^B 
AnsprUchen 1-5 in Kombination mit Addukten von 5-30 Mol fithylen- 
oxid an hOhere Pettalkohole, Alkylphenole , Fetts&uren Oder 
Pettamine mit 8 - 18 C-Atomen zur Entfettung und Vorgerbung 

von PickelblS^en. ~ 

8. Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gemSB 

/| AnsprUchen 1 - 5 in einer Menge von 5-80 g/1 zum Gerben un d 
(J N ach^erbeji von Pelzfellen und Leder in Kombination mit Chrom- 

f gerbstoffen, synthetischen und/oder pflanzlichen Gerbstoffen, 
9* Verwendung feinteiliger Alkalialuminiumsilikate gemSB 
AnsprUchen 1 - 5 in einer Menge von 2 bis 20 g/1 zur Neutrali- 
sation von Leder. 
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Verwendunp; feinteilicer v/asserunliislicher Alkalialuminium- 
silikate bei der Lederherstcllung 



Eines der aktuellsten Probleme bei dcr Lederherstellung ist 
der teilv/eise oder vollstSndige Ersatz von Hilf smitteln , die 
die AbwSsser der Betriebe stark belasten. Dies ist in be- 
sonderem MaEe der Pall bei der Entfettung und Vorgerbung von 
PickelblOfien sowie bei der Gerbung von Pelzfellen und Leder. 
Hierbei werden au£er Gerbstoffen sonsti^e Hilf smittel, wie 
L5se- und Ent fettungsmittel , Tenside, Elektrolyte, Phosphate, 
Neutralisationsniittel usw. eingesetzt . 

Die Erfindung hat zum Ziel, den Chemikalieneinsatz und die 
Abwasserbelastung bei der Lederherstellung zu vermindem. 
Zu diesem Zweck werden erfindungsgemSfi bestimmte Alkali- 
aluminiums ilikate eingesetzt, die die Ublicherweise ver- 
wendeten Hilfsmittel teilweise oder vollstSndig ersetzen 
kttnnen und die infolge ihrer Skologischen Unbedenkllchkeit zu 
einer erheblichen Verbesserung der Abwassersituation fUhren* 

Der Einsatz der Alkalialuminlumsilikate hat sich insbesondere 
bei den folgenden Prozessen als ntltzlich erwiesen: 

A, Entfettung und Vorp;erbung von Pickelbl5fien 

Die heute vielfach verwendeten PickelblGfien als Ausgangs- 
material fUr die Lederherstellung sind mit Salz und Sfiure 
vorbehandelt und dadurch konserviert, Der pH-Wert des 
Materials in diesem Zustand ist^2« 

In der vor der eigent lichen Gerbung stattfindenden Ent- 
fettung muB unbedingt darauf geachtet werden, daft eine 
SchSdigung der Hautstruktur durch Quellung vermieden 
wird. Dies geschieht im allgemeinen durch konzentrierte 
SalzlOsungen (6^ - 8*^/Be). Zur Entfettung werden je nach 
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Art der vorcesehcnen Gerbung anionische Oder nichtionische 
Tenside und eventuoll auch LSsungsmittel den Plotten zuge- 
setzt . 

Seit die Gerbwirkung von Polyphosphaten bekannt ist, setzt 
man beim Aufweichen und Entfetten des Hautmaterials Poly- 
phosphate wie Hexamethaphosphat zu. Durch deren schwache 
Gerbwirkung wird die Quellung verhindert. 

Die Gerbwirkung selbst ist jedoch nicht so ausgeprHgt, da£ 
dadurch der Ledercharakter in diesem Stadium der Lederher- 
stellung bereits festgelegt ist. 

Der Einsatz der Alkalialuminiumsllikate bei der E ntfettung u nd 

- I -■ — I II -I- ,- wi III ■■■I 1 1 nw inn i iiaMMMMM* 

V or gerbung von Pickelbl5fien fUhrt insbesondere zu Tolgenden 
Vorteilen: ' 

1. Durch die Einsparung von Phosphaten wird die GeTahr 
der Eutrophierung von Gew£Lssern» hervorgerufen durch 
phosphathaltige AbwHsser^ vermindert. 

2. Auf die Verwendung von LOsungsmitteln zur Entfettung 
der Pickelbl6Een kann teilweise oder ganz verzichtet 
we r den. 

3. Die Alkalialuminiumsilikate weisen ein erhebliches 
SaurebindungsvermSgen auf und wirken dadurch ent- ' 
pickelnd. 

Die von der Verv/endung der Polyphosphate her bekannte 
Bildung stOrend gefSrbter Chrom-Phosphat-Komplexe bei 
der anschlie&enden Chromgerbung wird vermieden. 
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B, Gerbung von Felzfellen und Leder 

Die weitaus bedeutendste Gerbungsart ist die Chromgerbunc. 
Sie beruht auf der Azldokomplexbildunp: und der AcElomeration 
der basisciien Chromsaize mit den Carboxylgruppen des Kollagens. 

Daneben besitzen auch andere basische Metallsalze wie die 
des Eisens, Aluminiums, Zirkons, Titans und des Siliciums 
gerbende Eigenschaf ten . In der Praxis durchgesetzt haben 
sich jedoch lediglich bestimmte Aluminium- und Zirkonsalze 
als Kombinationsgerbstoffe. Siliciumverbindungen v/erden 
praktisch nicht eingesetzt, da die Ausgangsmaterialien, 
meist spezielle WasserglSser, im sauren Gerbmedium schwierig 
zu handhaben sind. ZusStzlich ist die LederqualitSt speziell 
nach Alterung meist ungenOgend^ da VerhSrtung, sprSder Griff und 
Verlust der Reissfest igkeit eintreten kSnnen. 

Der Einsatz der Alkalialuminiumsilikate insbesondere bei der 
Chromgerbung bzw. der Kombinationsgerbung mit Chrom-, Aluminium- 
und Siliziumgerbstoffen fUhrt zu folgenden Vorteilen: 

1. Durch Verminderung der Menge an Chromgerbstof fen wird eine 
erhebliche Entlastung der AbwSsser der Oerbereien erreicht. 
Der Chromgehalt reduziert sich dabei ilberproportinal. Bei 
einer Reduzierung der Chrommenge um 5o % in der Plotte ent- 
halten die AbwSsser im Vergleich zur reinen Chromgerbung 
nur noch bis zu 15 % der Ublichen Menge, wie aus einer 
Vers ffentli Chung von Dr. Ing. Siegfried Felten in "Wasser, 
Luft und Betrieb", Heft 3, 196^1 hervorgeht. 

2. Die beschriebenen Nachteile der Siliziumgerbstof fe werden 
vermieden, da sich die Alkalialuminiumsilikate in dem 
bei der Gerbung vorliegenden sauren Medium (pH 3 - ^1,5) 
zu Natriumsalzen^ Aluminiurosalzen und polymeren KieselsSuren 
in feinster Verteilung auflfisen. 
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3. Bei der Kombinationseerbune wirken die Alkalia] uminium- 

silikate durch den eip;enen S^urevcrbrauch selbstabstunpfend . 
Auf den Eincata zusatzlicher Abstumpf unnsmittel kann daher 
verzichtet werden. GleichzeitiF: wird die Gerbi/irkunc verstSLrkt. 

ii. Bei der Neutralisation der Chromleder kOnnen die erfindunKS- 
gemSB zu verwendenden Alkaliolurcini umsilikate als Neu- 
tralisationsmittel eingesetzt werden, ohne das die Leder sich 
durch Polyphosphate unancenehm E^^r\ verfSrben. Sie wirken 
dabei gleichzeitig als maskierendes Salz, wodurch das Aus- 
fSllen von hochbasischen Chroinsalzen vermieden wird. ZusStz- 
lich wird ein Nachcorbef fekt erreicht. 

5* Kochsalz und andere Elektrolyte k5nnen teilv/eise oder voll- 
st&ndig eincespart werden, so daii die AbwSsser im Vergleich 
zum Ublichen Verfahren nur geringe Mengen an Elektrolyten 
enthalten. 

6. Die Alkalialundniumsilikate lassen sich leicht und gefahr- 
los lagern und handhaben. 

Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung feinteiliger wasser- 
unloslicher, vorzugsweise Wasser enthaltender Alkalialuminium- 
silikate der allgemeinen Pormel 

in der Kat ein Alkalimetallion, vorzugsweise Natriumion, 
X eine Zahl von o,7 - 1>5, y eine Zahl von 0,8 - 6, vorzugs- 
weise 1,3 - ^ bedeuten, mit einer Partikelgrdfte vo n 0,1 bis 
£5ytlo^ vorzugsweise von 1 bis 12 /i di e ein Calciumbindevermttgen 
von 2o ' 200 mg CaO/g wasserfreier Aktivsubstanz aufweisen, 
bei der Lederherstellung, 
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Das Calciunjbindevermefren v;ird nach dem im Beicpielteil ance- 
gebencn Verfahren ermittelt. 

Die erf indungsgemSft einzusetzenden Alkalialuminiumsilikate 
lassen sich in einfacher Weise synthetisch herstellen, z. B, 
durch Reaktion von wasserlOslichen Silikaten mit wasserl5s-- 
lichen Aluminaten in Gegenwart von Wasser. Zu diesem Zweck 
kOnnen wSBrice Lbsungen der Ausgan^smaterialien miteinander 
vermis cht Oder eine in festem Zustand vorliegende Komponente 
mit der anderen, als wMBrip.e L5sung vorliegenden Komponente, umce- 
setzt werden. Auch durch Vermischen beider, in festem Zustand 
vorliegenden Komponenten orhalt man bei Anwesenheit von V/asser 
die gewUnschten Alurainiumsilikate. Auch aus Al(OH)j, Al^O^ 
Oder SiO^ lassen sich durch Umsetzen mit Alkalisilikat- bzw. 
AlurainatlOsungen Alkalialuminiumsilikate herstellen. SchlieB- 
lich bilden sich derartige Substanzen auch aus der Schmelze, 
jedoch erschcint dieses Verfahren wegen der erf order lichen 
hohen Schmelztemperaturen und der Notv/endigkeit , die Schmelze 
in feinverteilte Produkte UberfOhren zu mUssen^ wirtschaftlich 
weniger interessant • 
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Die durch l^^allunc her^eGtell ten odcr nach andcren Vcrfahrcn 
in feinvertcilten Zur.tand in waftripe Suspension uberfuhrten 
/.Ikalialuminiumsilikate konnc?n durch Erhitzon auf Temperaturen 
von 30 - 2oo^ C voin ainorplien in den pealtertcn bzw. in 
den kristal3inen Zustand {Iberfuhrt v:erden. Das in v/aBriner 
Suspension vorliependc , amorpho oder kristallinc Alkali- 
aluiiiiniunsilikat l^f6l: sich durch Filtration von der ver- 
bleibenden wa^rinen Losunc ebtrcnncn und bei Ter^peraturcn 
von 'A. B. 50 - 800^ C trocknen. Je nach den TrockunRsbedincunrnn 
entli/nt das Produkt mehr oder weni^er rebundcnes Wasser. 
Wasserfrcie Frodukte crhiilt ipan bei 800^ C, BevorzuEt sind je- 
doch die v/asGerhii It ieen Frodukte, insbesondere solche> v;ie sie 
bei Trocknunn bei 50-^00^ C, inf;.bescndere 5o - 2oo^ C erhaltQn 
v;crden. Gecicnete Frodukte konnen auf* ihr Gesairit cev/icht bezo£:en 
z. B. V/asser^-ehalte von ca. 2 - 3o 2 aufv/eisen, moist ca. 
8 - 27 

// Zur Ausbildunc cler c^vranschten C^^fj^L^ILZ^^^ 
// 1 - 12 /i konnon bereits dio FS 11 iL-^rsbc dinfr^unf^en beitraccn, 

wobei man die jnitoinandor vernischten Aluminat- und Silikat- 
lesungen - die auch pleichzeitic in das PeakticnsrefSH c^^- 
leitet v/crdcn konnen - s tarke n Schcrkraften aussetzt, indei.i 
man z. B. die Suspension intensi^^^ > Stellt man kristalli- 

sierte Alkalialurr.iniurnsilikate her - diese v/erden erf indunn?C«"^- 
nafi bevorzuft einfesotzt - so vcrhincert man die Ausbildun(r 
Gron»er, cccebenenfalls sich durchdrincender Kristalle durch 
lancsarr.es Pilhron der kristallisiercnden Masse. 
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Trotzdere kann bcim Trockncn eine unerv/flnschtc Arploinoration von 
Kristallpartikcln eintreten, so dafi cs sich oiKpfehlen kann^ 

dicsc Sekundartcilchen in cceigneter V<eise, z. P. dui^ch V/ind- 
sichtcn zii entfernen. Auch in grobercin Zustand anfallcnde 
Alkalialuminiunisilikate, die auf die c^^wilnsohte KorncroBe 
COjnahlen vbrden sind, IcGfien sich vcr\-/cnden. Hicrzu eicnen 
sich z. B. Milhlen und/odcr V.'indsichter bzv;. dcren Koinbi- 
nationen. 



Bevorzuete ProduUte sind z. D. synthctisch hereestellte 
kristalline Alkali alurfdniumsilikate der Zusarr.men- 
setzxmg - " - - 



p,7 1,1 Kat^/^O . Al^Oy 1,3 - 3,3 



SiO 



in der Kat ein Alkalikation, vorzucsweise ein Natriumkation, 
darstellt. Es ist vorteilhaft, v/enn die Alkalialuminiun- 
silikat-Kristallite ab£;erundete Ecken und Kanten aufv/eisen. 



V/ill man die Alkalialuminiumsilikate mit abgerundeten Ecken 
und Kanten herstellen, so geht man mit Vorteil von einem 
Ansatz aus, dcssen inolare Zusarnmensetzung vorzucsweise im 
Bereich 

2,5 - 6,o Katg/^O . Al20j.o,5 - 5,o Si02.6o - 2oo KgO 

liegt, v/obci Kat^/^^ die oben angcgebcne Bedeutung hat und ins- 
besondcre das Natriurrdon bedeutet. Dieser Ansatz v/ird in 
Ublicher Weise zur Kristallisation G<?bx-acht. Vcrteilharter^ 
weise geschieht dies dadurch, daB man den Ansatz wenigstens 
1/2 Stunde auf 7o - 12o° vorzupsv/eise auf 80 - 95° C unter 
ROhren erwSrmt. Das kristalline Produkt wird auf einfachc 

/lO 
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V/eise durch Abtrenncn der riunsifcn Phase isolicrt, Ccccbcnen- 



mit Wasscr nachzuv/asclion und zu trockncn. Auch beirri Arbciten 
ir.it eineni Ansatz, dcssen Ziisanimcnsetzunc v-enic von der obcn 
anrccebcneii aliwoicht, erhMlt rr.an noc!i ProduS<te mit abccrun- 
deten Kcken und Kanten, inr.besonderc, v/enn sich die Abv/eichunc 
nnv auf einen der oben anfrecebenen vier Konzentrationspara- 
metcr bczieht, 

Fcrner lasseri sich erf incunr.SKen:S/i auch solche feintGiligen 
v/asserunloslichen Alkalialuminiiursilikate verv/enden, die 
in Oegenv/art von v/asserloslichen anorcanisclien odcr orpranischen 
Disperciermi tteln c^f'^Ht und ncaltert bzw, krist allisiert 
worden sind. Derartigc Produktc sind in technisch einfacherer 
Weise zu(;anf;lich. Als wasserlosliche orcanische UisperGier- 
iDitte3 eienen sich Tenside, nichttensidartice aroiuatische 
Sulfonsriuren und Verbindunfen init Koinplexbildunnsvermoccn 
fiir Calcium. Die genannten Dinper^permittel 'k^nnen in bc- 
liebiger V/eise vor Oder wahrend der FKllunE in das Reaktions- 
Ceinisch eincebracht x-zerden, sie k5nnen z. B. als L5sun£s vorpe- 
legt Oder in der Aluir.inat- und/oder SilikatlOsung aufcelost 
v;erden. Eesondors cute Effekte werden erzielt, v?enn das Dis- 
percierndttcl in dor Si likatl55unc celost v/ird. Die Kenf;e 
des Dispercicrmi ttels sollte v/enir.stens o,o5 Gev/.-J, vorzuGS- 
v/cise 0,1-5 Gev/.-? betraf:en, bezocen auf den cesainten 
F^I lunnsansatz. Zum Altern bzw. Kris tallisieren v/ird das 
Failungsprodukt 1/2 - 2k Stunden auf Texnperaturen von 5o - 
2oo^ C erhitzt. Aus der Vielzahl brauchbarer Dispernieririttel 
sind z. B. Natriumlaury liithersulf at , Hatriumpolyacrylat , 
Hydroxyiithandiphosphonat und andere zu nennen. 



falls empfjohlt cs 



sich, die 



Produkte vor der V.'ei terverai'bei tun 
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Einc in ihrer Kristallstruktur bcKondcre Variantc der erfin- 
dunpsgemaE einxusetzenden* Alkalialuir.iniurpr;il.ikate ntelleii 
Verbinduncen der allcemeinen Forme 1 



o,7 - 1,1 NagO . AI2OJ •i>-2,ii - 3,3 Si02 

dar. In der Einsat zn!0[;;lichkcit als Seifhilf r»mittel bestehen 
zu den anderen Eenannton Alkalialuniiniumsilikaten keine Unter- 
schiede. 

Eine wcitere Variante der . erf indunosgerngfi einzusetzenden fein- 
teilicen, wasserunlBslichen Alkalialuminiumsilikate stellen 
Verbinduncen der Forme 1 



0,7 - 1,1 - Na^O . Al^Oj >-3,3 - 5,3 Si02 

.dar. Dei der Herstellung derarticer Produkte geht man von 
einem Ansatz aus, dessen molare ZusaminensctzunG vorzunsweise 
im Bercich 

2,5 - '<,5 NajO; AlpO^; 3,5 - 6,5 Si02; 5o - llo H2O 

lieEt- Dieser Ansatz wird in Ublicher V/eise zur Kristallisation 
gebracht. Vorteilhaf terv/eise geschieht dies dadurch, daB man 
den Ansatz unter krSftigem RUhren v/onicstens 1/2 Stunde auf 
loo - 2oo^ C, vorzuEsweise auf 13o ~ l6o^ C erv;armt. Das 
kristalline Produkt v/ird auf einfache Weise durch Abtrennen 
der flUssigen Phase isoliert. Ge^ebenenfalls empfiehlt es sich, 
die Produkte vor der VJeiterverarbeitune mit VJasser nachzuwaschen 
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und bci Tc?mperaturcn vun 20 - 200^C zu trocknen. Die SiO 
getrocknetcn Produkto onthalten noch gobundenes V/asner. 
Stellt man die ProcUikte in der .becchricbenen V/eise her, 
so erh/ilt wan sebr feinc Kriytallitc, die sich zu IcuKeli^en 
Partikeln, event uell HohlkuKeln von ca. 1 bis 'I it Durch- 
inesser zusaimnenlagern, 

Filr die erf indunEsgemaBe Verv/endung 

cind fernoi' AlkalialuiTiiniunsilikate geeignet, die sich aus 
calciniertein (destrukturiertcm) Kaolin durch hydrotJiermale 
Behandluni:; mit waBrigcm AlJcalihydroxid her'stellen lassen. 
Den ProdukUen komnit die Formcl , 

0,7-1,1 Kat^/j^O • AlgOj • 1,3-2,^4 SiO^ • 0,5^5,0 H^O 

zu, v;bbei Kat ein Alkalikation, insbesondere ein Natrium- 
kation bedoulct. Die llerstellung del* Alkalialuminiumsilikate 
aus calciniertein Kaolin lUhrt ohne besonderen technischen 
Aufv»'and direkt cinem cehr feinteilieen Produkt . Die 
hydrothermale Behandlunc dec zuvor bei 500 bis BOO^C calcinierten 
Kaolins mit wSftrigcm Alkalihydroxid v:ird bei 50 bis 100 C 
durchgefuhrt . Die dabei stattf indendo Kristallisationsreaktion 
ist im all£eineinon nach 0,5-3 Stunden abBeschlossen . 

Marktgangiec, gescblSmmte Kaoline bestehen Obei'v/iegend aus 
dein Toninineral Kaolinit mit -dcr ungefahren Zusamraensetzung 
Al20^ • 2 SiO^ • 2 HgO, das cine Schichtstruktur aufvfcist* 
Uin daraus durch hydrotliermale Behandlung mit Alkalihydroxid 
zu den erfindungsgemSB zu verv/endenden Alkalialuininiurosilikaten 
zu gelangen, ist zun^chst cine Dostrukturierung des Kaolins 
erforderlich, die am zv/eckmSBigsten durch zv;ei- bis vier- 
stUndiges Erhitzen des Kaolins auf Temperaturen von 500 bis 
800^0 erfolgt, Dabei entsteht aus der.i Kaolin dcr rontgen- 
amorphe wasserfreie Metakaolin. AuBer durch Calciniorung 
laiit sich die Destrukturierung des Kaolins auch durch jnocha-- 
nische Behandlung (Mahlon) oder durch Saurcbehandlung bev/irken. 
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Die al5 Ausf:ancsi;:atorial brauchbaren Kaolino sind he lie 
Pulver von croficr Peinhcits allerdinrs ist ihr Eisencefiall, 
mit ca. 2ooo bis lo ooo ppiri. Fe v/esentlich hoher als die 
Werte von 2o bis loo ppi.:. Pe bci den durch Fallunf; aus 
Alkalisilikat- und Alkalialuriinatlosunecn herccstcllten 
AlkalialiurJLniuiKsilikaten* Dieoor hohcrc Eisen^rohalt in den 
aus Kaolin hernestellten Alkalialuiainiunsilikaten ist nicht 
von Wachtcil^ da das Eisen in Form von l.isenoxid fosL in das 
Alkalialuminiun:silikat£r.ittcr eing^ebaut ist und nicht heraus- 
gcldst ¥fird. Bei der hydrothermalen Einwirkun^^; von .Natrium-- 
hydroxid auP destrukturiertes Kaolin entsteht ein Natrium- 
aluirdniumsilikat ir.it oiner kubisch^n, Pauj nsit-Mhnlichen Struktur, 

Erfindunc:sEeii?a6 einsetzbare Alkalialuininiumsilikate lassen 
sich aus c alcinicrtem (destr ukturierteir.) Kaol ijri^ auch durch 
hydrotheriTiale Behandlung mit v;iifirifiei:i Alkalihydroxid unter 
Zusatz von Siliciuindioxid oder einer Siliciuindioxid liefern- 
den Yerbinduns hers tc lien. Pas dabci im allcemeinen erhal- 
tene Gendsch von Alka.lialuminiun:silikatenL untcrschiedlichcr 
Kristallstruktur besteht aus sehr feintcili^jcn Xristallparti^ 
keln^ die einen Durchrr.ossc r kleiner als 2o m _a ufv/oisen und 
sj,ch Kicist zu loo % aus Teilchon kle inor als l o /j z us airne n - 
setzen. In dor Praxis fuhrt man dicse Uir.setzunr: dos destruktu- 
rierten Kaolins vorzu£f:sv.'eise nit Nati'onlauce und VJasserglas 
durch. Dabei entstcht ein Matriuiraluriiniurnsilikat J, das in 
der Litcratur mit njehreren Narien, z. B. als Molekularsieb 13 X 
Oder Zeolith NaX bczeichnet v;ird (vpl. O. Grubnor, P, Jiru 
und M, Ralek, "MolckulcVrsicbe" , Berlin 1968, S. 32, 85-89), 
wenn man den Ansatz bei der hydrotherr:alen Eehandlunc vorzups- 
weise nicht ruhrt, allenfalls (rorinfre Schercnerfrien einbrinct, 
und mit der Temperatur vorzu£sv/eise uiri lo - 2o^ C unter der 
Siedeterrperatur (ca. lo3^ C) bleibt. Das Natriun;aluminiur;si li- 
kat J v;eist cine deni natUrlich vorkonirenclen Faujasit ahnlicho, 
kubischc Kri Gta3 Istruktur auf. Die Urr.v/andlunf;sreaktion kann 
insbesondere durch RHhrcn des Ansatzcs, durch erliohto ToiKpe^ 
ratur (Siodchitze bei Kornialdruck oder iin Autoklaven) und 
hShere Silikatiren£:en , d. h. durch ein molares Ansatzvorhalt- 
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nis SiOg : NagO von wenigstens 1, insbesondere l,o - 1>^5, 
so beeinfiui?tt werden, dali neben bzw. statt Nat riumaluminium- 
silikat J das Natriuinaluminiumsilikat F entsteht. Uas Natri- 
uinaluminiunisilikat P v;ird in der Literatur als "Zeolith P" 
Oder "Typ B" beseichnet (vgl. D.W, Breck, "Zeolite Molecular 
Sieves", New York 197'^, S. 72). Das Natriumaluminiumsilikat F 
besitzt eine den natUrlich vorkommenden Zeolithen Gismondin 
und Garronil: ^hnldche Struktur und liegt in Form iiufterlich 
kugclig erscheinender Kristallite vor. Allgemein gilt, da^ 
die Herstellungsbedingungen fUr das Natriufnaluminiumsilikat F 
und fUr Gcmische aus J und P weniger kritisch sind» als die 
fUr einen reinen Kristalltyp A. 

Das Entfetten und Vorgerben von PickelblC£en v/ird in bekannter 
Weise, z, B. im Gerbfafi durchgefiihrt . Dabei werden die Alkali- 
aluminiumsilikate vorzugsweise in Kombination mit Tensiden, 
insbesondere anionischen und nicht ionischen Tensiden eingesetzt. 
Als anionische Tenside kommen vor allem hohere Sulfate oder 
Sulfonate mit 8-18 C-Atomen in Betracht, wie primMre und 
sekundcLre Alky Isulf ate, Alkylsulfonate oder Alkylarylsulfonate • 
Geeignete nichtionische Tenside sind beispielsweise die 
Addukte von 5 bis 3o Mol Kthylenoxid an hShere Pettalkohole , 
Alkylphenole, Pettsiiuren Oder Fettamine mit 8 - 18 C-Atomen. 
Die anionischen und nichtionischen Tenside kOnnen mit Vorteil 
im Gemisch aber auch einzeln je nach dem Waschgut eingesetzt 
werden. Daneben steht die MOglichkeit, die Alkalialuminium- 
silikate als gesonderte Hilfsmittel konventionellen Flotten 
zuzusetzen oder sie in Verbindung mit einem geringen Anteil 
an sauren Chromgerbstof f en kombiniert anzuwenden. 

Im Palle des erf indungsgem^fien Prozesses benStigt man 10 - 50 g/1 
an Tensiden und 10 - 50 g/1 an Alkalialuminiumsilikat . 



/15 



8098dS/0151 



8NSDOCID <DE 273221 7A1 I > 




HENKEL KGaA 




Bcretch Palcnte und Utc^atur 



Zur Untersttltzung der fettlOsendcn Wirkung der EeinieunGs- 
flotte beim Entfetten stark fetthaltir;er Pickelbloften kCnnen 
weitorhin Pettiesungsinittel in Mengen von 50 - 100 g/l zugesetzt 
werden. Geeignete Lttsungsmittel werden ausgcwShlt aus dor Gruppe 
der Petrolkohlenwasserstoffe, Hydroaromaten, Alkylbenssole und 
Mineraltile. Im allgemeinen kann jedoch auf den Einsatz von 
LSsungsmitteln verzichtet werden. 

Die Gerbung von Pelzfellen und Leder wird cbenfalls in Ublicher 
Weise durchgefUhrt , wobei je nach Lederart die bekannten Gerb- 
stoffe, B. vegetabilisch-synthetische Gerbstoffe, Chrom- 
gerbstoffe usv;, unter Zusatz von Elektrolyten , wie Kochsala, 
anorganischen oder organischen SSuren, wie Schwef els Sure, 
Ameisensilure oder EssigsHure usw. eingesetzt werden. Pickel 
und Gerbung konnen in bekannter Weise miteinander kombiniert 
werden. AnschlieBend kann eine Nachgerbung und Pettung des 
Leders erfolgen, 

Der Einsatz von Alkalialuminiumsi likaten bei den genannten 
Gerbprozessen betrSgt 5 - 80 g/i GerbbrUhe. 

Auch bei der Neutralisation des Leders kSnnen Alkalialuminium- 
silikate init Vorteil verv/endet werden, da sie sich im sauren 
Medium unter SSurebindung und Bildung von Alkali- und Aluminium- 
salzen sowie polynieren KieselsSuren zersetzen. Man ben6tigt 
in diesem Palle 2 bis 20 g/l an Alkalialuminiumsilikat . 

Durch den erf indungsgein&Een Einsatz der feinteiligen, wasser- 
unl58lichen Alkalialuminiuinsilikate werden die eingangs ge- 
schilderten Vorteile gegenilber den herkttnjmlichen Prozessen 
erzielt* Die Alkalialuminiuinsilikate lassen sich als trockene 
Pulver durch EinrQhren in Wasser oder Dispergiermittel ent- 
haltende LCsungen leicht in stabile Dispersionen UberfiJhren 
und in dieser Form gut handhaben und ohne Schwierigkeiten mit 
Wasser verdtlnnen* 
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In eincni Gefa/l von 15 1 Inhalt wurde die AluminatlosunE 
unter starkcin RUbrcn mit der Silikatlosunc versc-tzt. GerOhrt 
v/urdo mit. einem Ruhrer mit Disporeierscheibc bei 3000 Um- 
drGhungen/min, Beide Losuncen hat ten Raumteinperatur . Es 
bildete sich untoi- exothermer Keaktion als PrimarfSllunES- 
produkt ein rontGonamorphcs Hatriwmaluminiumsilikat . Nach 
10 Minuten langom RUhren wurde die Suspension des Fallungfj- 
produktes in einera Kristallisationsbchaiter aberfQhrt, wo 
sie 6 Stunden bei 90°C unter RUhren (250 Umdrehungcn/min. ) 
zum Zwecke der Kristallisation verblieb. Wach Absaueen der 
Lauce vom Kristallbrci und Nachwaschen mit entionisiertem 
Wasser, bis das ablaufcndc Waschwasscr einen pll-V/ert von 
ca. 10 aufv^ies, wurde der Filterrttckstand gctrocknet. 
Anstelle der eotrockneten Hatriumaluminiumsilikate vfurde 
aur Herstellung dor SeiThilf sniittel auch die Suspension 
des KriBtallisationr.produktes bzw. der Kristallbrci verwendet. 
Die WasEcrgclialte v/urden durch einstUndiges Erhitzen der vor- 
Cetrockneten Produkte auf 800°C bestimmt. Die bis zum pH-V7srt 
von ca. 10 gewaschenen bzv;. neutralisierten und dann ge- 
trockneten Natriumaluminiumsilikate vmrden anschlieSend in 
einer KucelmUhle gemahlcn. Die KorncrSBenverteilung wurde 
mit Hilfe einer Sedimentationswaagc bestimmt. 
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pac Ca-BindeveriroEcn der Al-Silikate vuirde in dvr folr;onden 
Weiae bcstiirjiit: 

1 1 einer viafiricen, o,59'i C CaCl^ (= Joo inn CaP/1 = dH) 
cnthaltenden und mit verdiinntor KaOH auf einen pH-V/crt 
von 3o einE<^?stelltcn Loounc v/ird iiiit 1 n AlundniurnsillkaL ver- 
setzt (auf AS bczor:en). Dann v/ird die Suspension 15 f^inuten lane 
bei einer Tenperatur von 22^ C (- 2^ C) kraftifj; ccru^rt. IJach 
Abfiltriercn des Aluniniuinsilikates bestin.i.il. man die Resthilrte 
X des Filtrates, Daraus erreclinet sich das Calciuir.bindcvcrir.on^m 
in wg CaO/£ AS nach der Forn-el: (3o x) . lo. 

Bestiinxnt man das CalciumbindcrriOEen bei hoheren Temperaturon, 7.,n. 
bei So^ C, so findet man durchv/eg besscre VJerte als bei 22^ C. 

Hersteliunrsbedinrunnen fur dar> Hatrj uina luminimn silikat A: 

Palluno: 2,985 Aluminatlosung der Zusarnn-ensotzunn: 

17,7 % Na20, 15,8 % AI2O3, 
66,6 2 H^O 

0,15 kg Mtznatron 

9,^2o kd V.'asser 

2,^^15 kg einer aus handelsiiblichem V/asserglas 

und leicht alkalilSslicher KieselsSure 
frisch her^estellten, 25,8 Sigen Na- 
triumsilikatlosung der ZusaniHiensetzunr 
1 Na20 . 6,0 Si02 

Kristallisation: 6 Stunden bei C 
Trocknunc- 2k Stunden bei loo^ C 

ZusarcmensetzunE: 0,9 Na20 . 1 AI2OJ • 2>ol| SiOg . '1,3 HgO 

(= 21,6 % H2O) - 

Kristallisationsgrad: voll kristallin. 
Calciumbinde vermOgen : 17o CaO/c Aktivsubstanz. 

Bei der durch Sediinentationsanalyse bestiimnten TeilchenfroBen- 
verteilung ergab sich das Teilchengr5Bcninaximuir bei 3-6/1. 
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Das Natrju^Rnr.iniuir.r..Tlikat A zoar.t iir. HontW>i^'OUCuii£:fidiar.r-ni::ii. 
folficride Intei-fcrcnsilinicn: 

o 

d-V?crte, aufcenoumcn i::it Cu-K^ -Strahlunc. m A 
I 

.12,11 
8,6 

7,o . 

H,l (•«-) 

3,68 (+) 

5,58 (+) 

5,26 (+) 

2,96 (4.) 



2,75 (+) 
2,6o (4) 

Ks ist durcliaus moclich, daft im FontGcnbeucun(:sdiaerainm riicht 
alle diese Interferenxlinien auftreten, innbcsondere wenn die 
Aluininiuinsilikate nicht voll durchkristalli s j ert sind. Daher 
wurden die fiir die CharaKterisierunc dieser Typen wichticsten 
d-Werte rr.it cineir. "(I-)" nckennzeichnet . 

. ••~Horstellunr.sbeainRunKen fttr das WatriMmaluminiumsilikat B; 



Ffillung: 



Ansat'/>verh2iltnis 
im Mol: 



7,63 Icc einei' AluininatlSsung dei' Zusami-cn- 
setzung 13,2 55 NagO; 8,0 ? ^2^3 J 
7B,8 % HgO; 

2,37 kg einei' Natriumsilikat3.5sungs 
der Zusammcnsetzung 8,0 % NagO; 
26,9 •/ SiO^; 65,1 % "2O; 

3,2H NagO; 1,0 M^Oy, 1,70 SiO^; 70,3 H^O; 



Kristallisation: 6 Stunden bei 90 Cj 



TrocUnung: 

Zusajiiinensetziing 
doa gotrockneten 
Produktes : 



21 Stunden bei lOO'Cj 

0,99 Na^O • 1,00 AI2OJ • 1,83 SiOg 
il,0 HgO; (■= 20,9 % H2O) 
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Kristallforin: 



kubisch mit stark abgorundoten Kckcn 
und Kanten; 



mittlerer Par- 
tikeldurchmei;sor : 5,^1 p 

Calciumbindevcrmocen: 172 nig. CaO/g Aktivsubstanz 
]Ierstellunn;sbcd.ingunp:en filr das Natriunialuminiimsilikat C; 

Failung: 12,15 kg einer Aluminatlosung der Zusaininon- 

setzung 1^,5 % Ua^O; 5,^1 % Al^O^; .80,1 % U^O 

.'. 2,87 kg einer llatriurnsilikatlosung der 

Zusamrnencetzung 8,0 % 26,9 JS SiO^J 

65,1 % HgO; " . 

■ . * . . • 

5>0 Ka^O; 1,0 Al^O^; 2,0 SiO^; 100 H^O; 

Kristallisation: 1 Stunde bei 90^C; 



AnsatzverhSltnis 
in Moll 



Trocknung: 



Zusaminonsotzung 
des gotrockneton 
Produkfcos: 

Kristallforra: 



HeiiJzerstSubung einer Suspension des 
gev/aschenen Produktes (pH 10) bei 295^0 j 
Pc ststoffgehalt der Suspension k6 %i 

0,96 Na20 - 1 AI2OJ • 1,96 SiOg • ^ li^O; 

kubisch mit stark abgcrundetcn Ecken und 
Kanten; Wassergehalt 20,5 %; 



mittlerer Par- 
tikeldurch- 

messer: 5*^ |i« 

Cal^iiumbindeverniogen: 172 mg CaO/g Aktivsubstanz. 
Herstellungsbedingungen fur das Kaliumaluminiumsilikat D: 

Es >mrde zunachst das Natriumaluminiumsilikat C hergcstellt, 
Nach Absaugen der Mutterlauge und V/aschen der Kristallmasse 
mit entmineralisiertem V/asser bis zum pll-Wert 10 v/urde der 
PiltcrrOckstand in 6,1 1 einer 25 JSigon KCl-Losung aufge- 
scblanunt. Die Suspension vurde kurzzcitig auf 80 - 90^C 
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erhitzt.; dann v;urdc abcckUhlt und wicdor abfiltriort uad 
gewaschen. 



Trocknunfj: 



2^ Stunden bei 100°C; 



ZusammenisotzunE dcs 
gotrockneten Pro- 

duktos 0,35 Wa^O • 0,66 KgO • 1,0 Al^O^ 

• 1,96 SiOg • ^,3 HgO; (VJassertiehalt 20,3 a) 

H o 7/ t o 1 1 u n p; s b o d 3 n f r u n E e n fiir das Watriumaltminiumsilikat E: 



Fallunc: 



0,76 kg AluminatlBsung dex* Zusainmensetzuni;: 
36,0 % Na^O, 59,0 % Al^O^, 5,0 % 
V/asser 

0,9'^ kg iit'Znatron; 

9,^*9 kg Wasser; 

3*9^1 kg eincr handelsiiblichGii Katriumsilikat- 
ICsunc der Zusammensot'/cung: 
-8,0 % Na^O, 26,9 % SiOg, 65,1 % H^O. 



Kristallisation : 

Trocknung: 

Zusauunensetzung: 



12 Stunden bei 90 C; 
12 Stunden bei lOO^Cj 

0,9 Na^O • 1 AlgOj • 3,1 SiOg • 5. H2O; 

Kristallisationsgrad : voll kristallin. 
Das Q'cilcl)enEroftenmaxin)u)ri lag bei 3 - 6 p. 
Calciumbindevermogen: liO mg CaO/g Aktivsubstanz, 
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Das Aluminiuiaailikat E zeif.t 5ik Rcintt-enbcucunnydia(:rairim 
folccnde Interfcrensilinicn: 

d-V.»erte, 8uf£:enoi;:nicn irit Cu-K -Strahlunt: in A 



8,8 
3,8 



2.88 
2,79 

2,66 



llerstcllunr.r.bo d.inr>unp:en fUr das Ngfcriurnf4iiiiT>iniuirsilikat(Fj 

FailunE: lo,o ke einer Aluminat losunc dcr Zusainmon 

o,8i| kr. NaA102-f o,17 ke NaOH + 
1,83 kp H^Oi 

7,16 kg einer Matriuirsili katlosuiiG der 
Zusanarensctzunc 8,o % Na^O, 
26,9 % SiO^, 65,1 % HgO; 
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Kristallisation ; 
Troclcnung: 



Zusainmensotzune 
des eGtroclcnetcm 
Produktes: 



h Stundcn bci VjO C^, 

Il(0-Ei:orct'.aubunc c5.ncr 30 /Jic;en Sucpenslon 
des Kc?v/rif>chejicn Troduktei; (pll 30); 

0,98 Na20 • 1 Al^^^ * ^1,12 Si02 * *l,9 H^O; 



Die rartikel hezltzon KuKclKentalt j der Ku F^eldurchmessG X" 
betra^t im DurcliGchnitt etv;a 3 - 6 u, 

Calciumbindever;Tio[-son : 1^2 CaO/g Aktivsubstan^. bci 50^C. 
Her stcll u w ^sbedinr^u n r.en fiAr das Natriumaluminiumsilikat G: 



Pallune- 



Ansafcj^Ycrhaltnis 
in Mol : 



7,31 kg Aluminat (1^1,8 % l^a^O , 9,2 % 

Al^O^, 76,0 % HgO) 
2,69 kg Silikat (8,0 55 Na^O, 26,9 % 

SiOg, 65,1 % H^O); 

3,17 Na^O, 1,0 AI2OJ, 1,82 SiO^, 62,5 H^O: 



Krifitallioation: 6 Stunden bei 90 C; 



Z u s ammens e t zung 
des gotrocknoten 
PrpduktGs : 



1,11 Ka^O • 1 Al^O., • 1,89 SiO^, 3,1 
(= 16, n 5J IlgO); 

Kristallstriiktur: Strukturello Mischtype im Vorh/iltnis 1:1; 



Kristallforrn: abgornaidetc Kx^iotallite; 

Hifetlerer Partikeldurchinesser: 5,6 |i. 

Calciunibindcvermogen: I05 mg CaO/g Aktivsubstana bei 50^0. 
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IjerstelJuncrOicdingungon fUr das aus Kaolin hci-nestellte 
WatrauninJuiinniunisilikat: ]I; • • 

1. DestrukturiGrunr; von Kaolin 

Zur Aktivjcrung des natUrlichen Kaolins warden Proben 
von 1 kK 3 Stundcn lang auf 700°C ira Schamottetieeel er- 
hitzx., Dabei wandelte sich der kristallino Kaolin Al 0. • 
2 Si02 • 2 in den araorphen Metakaolin A 10, - 2 SiO um, 

2. Hydrothormale Dehandlunp; des Meta k aolins 

In einejn RubrGefa/i vmrde Alkalilauce vorcelegt und dei' 
calcinicrte Kaolin bei Teinporaturen zwischen 20 und lOO^C 
eingorahrt. Die Suspension wurde unter RUbren auf die 
Kristallisationstemreratur von 70 bis lOO^C eebracht und bei 
dieser Temperatur bis zuin AbschluB des Kristallisationsvor- 
cangGs gchalten. Anschlieficnd vmrde die Muttorlauge abge- 
saugt und der RQckstand mit V/asser gewaschen, bis das ab- 
laufende Waschwascer cinen pJI-Wort von 9 bis 11 aufwies. 
Der Filterkuchen wurde getrocknet und anschliefiend zu eineia 
feinen Pulver zerdrOckt, bzw. es vmrde zur Entfernung der 
beim Trocknen cntstandenen Agglomorate gemahlen. Dieser Kahl- 
prozeB cntfiei, v;enn der PilterrUckstand feucht v/eiter- 
verarbeitet vmrde odor wenn die Trocknung Uber einen SprUh- 
trockner oder Stromtrockner vorgenomnien wurde. Die hydro- 
thex-male Behandlung des. calcinierten Kaolins kann auch nach 
einer kontinuierlichen Arbeitweise durchgefUhrt werdon. 

Ansatz: 1,65 kg calcinierter Kaolin 

13,35. kg NaOH 10 2ig, Vermischen bei 
■ • Rauinteinperatur; 

Kristallisiition: 2 Stunden bei 100 °C; 

Trocknung: 2 Stunden bei 160^C im Vakuumtrocken- 

schrank; 

Zusammensetzung: 0,88 Ma20 • 1 Al^O^ • 2,iij siO • 

3,5 (= 18,1 % HgO); 
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KriDtallntruktur : Strukturellc Minchtypc v/io Na-Aluminium- 

cilikat G, jedoch Verhaltnis 8:2. 

Mittlercr Teilcl)ondurchincsser : 7*0 y. 

CalciumbindGver»n(>non: 126 mg CaO/c Akt i vsubstanz • 



HerGtellunK5bedin[;unEen fCir das aus Kaolin hergestellte 
Natriuiaaluininiun u; ilikat J ; 

pie Destrulcturierung des Kaolins und die hydi^otherinale 
Behandlunc erfolcte in analoger Woise v/ie bei H ange^eben. 



Ansat^: 



Kristallisation: 
Trocknung: 

Zusamiaenset zung : 



2,6 kg calcinierter Kaolin, 
7>5 kg NaOH 50 55-i6, 
7*5 kg V/asserglas, 
51>5 kg entioni.siertes V/asser, 
. Vermis Chen bei Raumtempera tur; 

2^1 Stunden bei lOO^C, ohne Ruhren; 

2 Stunden bei 160^C im Vakuumtrocken- 
schrank; 

0,93 Naj,0 • 1 Al^O^ • 3,60 SiO^ • 6,8 H^O 
(= 2h,e'% H^O); 



Kristallstruktur: Natriumaluminiunisilikat j) nach vorstehender 

Definition, kubische Kristallite; 

Mittlerer Teilchendurchmesser : 8,0 



CalciumbindevermOgcn: 105 tnz CaO/g AKtivsubstanz . 
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Beispiel 1 

Entfettung und VorRorbung von Sohafpickel bloBon fflr 
vegetabil g op :erbte Fu t terloder; 

Schafpickelbloften (pll 1,8 in der Blofie) werden mit 

50 % Wasser 38^C, 
3 % Alkylphenolpolyglykoiather (9,5 KO), 
5 % Na-Al-Silikat nach Beispiel B, 

90 Minuten im FaB> gev/alkt, anschliel2>end mit 100 % V/asser von 
38^C verdOnnt und waiter 60 Minuten gevjalkt (pH der BlSfie 
3,8 - ^,0), Die Flotte wird verworfen und mit V/asser boi 
35^C 15 Minuten gespUlt. 

Gerbungi 

Die entfetteten und vorgeeerbten B15/Sen v/erden mit 

100 % Wasser 25^C, 
10 % cines syntheticchen hell- und mild-gerbenden Gerb- 
stoffes handelsUblicher Art 15 Minuten gewalkt , 
anschliefiond 

^ % Zusatz eines handelsUblichen gerbstofrbestSndigen 
Pcttungsmittels, ^5 Minuten in derselben Flotte 
gev/alkt^ 

gemeinsam 
zugesetzt 

Die Leder werden anschlieliend in neuer Flotte mit 100 % 

Wasser und 0,5 % Oxalsc'iure 30 Minuten behandelt und aufgehellt, 

wobei der pH-Wert im Bad sich auf etv/a ^,1 - ^4,2 einr^tellt. 
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10 % Miraosa-Gerbstoff (Pulver) 
10 % Quebracho-Gerbstof f (Pulver) 
und ^ Stunden gegerbt. 
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Nach lO-minHticem SpQlen dcr Lcder bei 25°C werden die 



Leder in Qblicher Weise ausgereckt und hSngegetrocknet . 

Ohne die okologisch becienklichon sonst notv;endigen hoheren 
SalZ " Oder rolyphosphatmen gen bei der Entfettung und Vorgerbung 
Grhiilt man Putterlcder guter Qualitat. 



Beif>piol ?. 

Entfettung un d Vorgerbunr, von Schafpickclblofien fOr 
chrom K egorbto Nappa-Hekleidungs leder; 

Die entfloischten Pickelblofien werden wie boi Bcispiel 1 
entfettct und vorgegerbt (pH 3,8 - ^^,0 in der B15Ae), 
Anschlicliend wird bei 35^C gespillt, bis die Plotte klar 
abliiuft * 

Gerbunp;: 

100 % Wacser 25^C, 

5 % eines handelsUblichen chromgerbstof f bestSLndigen 
synthetischen hollgcrbendcn Gerbstoffes, 

30 Minuten im PaB, anschlicBend Zusatz von 

20 % eines handelsublichen mildgerbenden Chrom- 
gorbstof fes^» 

Gerbdauer 5 Stunden (pH ca. 3,8 im Bad), 

Ledei' 1-2 Tage aufgebockt, anschlieftend gefalzt. 

Nachr.erbung: 

200 % V/asser k5^C 

10 Minuten gesptilt, neue Plotte ^ 
100 % Wasser ^5^C y 



3 % eines mildgerbenden handelsublichen 

Chromgerbstof fes - 15 Minuten Laufzeit 
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2 % oines chroinEerbstof fbestSndigen und 

lichtbestandigen PcttunRsinittels - k5 Minuten^ 

4 % eines mildRerbenden, neutralen Hilf scerbstof fes - 
Laufzeit 30 Minuten, 

pH i*,4 im Bad, anschlieliend spUlen bei liO^C - 
10 Minuten. 

Fettung: 

150 % VJasser 50^C^ 

5-7 % handclsUbliche weichniachende native oder 

synthetische Lederfettungsmittel , Laufzeit ^5 Minuten. 

Die Leder werden in Ublicher Woise weiterbearbeitet und hSnge- 
getrocknet. Man erhSlt auf diese Weise ohne die sonst Ubliche 
und notwendige Mitverwendung von Kochsalz oder Polyphosphaten 
zur Entpickelung und Entfettung Nappaleder gutcr QualitSt. 

Beispiel 3 

Schaf f ellgerbung : 

Gut cewaschene und evtl. gebloichte Schaffelle werden 15 Minuten 
gespUlt bei 35^C im Fellhaspel. 

Pickel und Gerbung: 

Wasser 30 - 35°C, FlottenverhSltnis 1:20. 
60 g/1 Kochsalz^ 
5 g/1 eines handelsOblichen elektroIytbestMndigen 
Pelzfettungsmittels, 
Laufzeit 30 Minuten, 
5 g/1 organische niedermolekulare SSuren, 

z^B. Essigsaure/AmeisensKuregemische, Laufzeit 3 Stunden 
Uber Nacht im Bad stehen lassen, 
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^-5 G/1 handeD sdblicher Pulverchromgcrbstorf^ 
7 g/1 Na-Al-Silikat nach Beispiel A, B, C, 

Laufzeit 3 Stunden, anschlieliend Qber Nacht stehen lassen 
(pH ca. ^,0 in der Flotte), 

anschlie/iond 15 Minuten spUlcn, aufbocken und hSnge- 
trocknen. 

Auf diese Weise v/erden zwischen 3/3 und der HSlfte der sonst 
Ublichen Chronigerbstof fraenge eingespart, wodurch der fikologisch 
bedenkliche Chromgehalt im Abwasser, ohne daB die QualitMt der 
Schaffelle leidet, auf ca. 0,5 g/1 fSllt. 



Beispiel ^ 

Chromgerbung von Rindoberloder: 

In Qblicher Weise geSscherte, entkaikte und gebeizte RindsblSfie 
wird nach kurzem SpUlen bei 20^C gepickelt mit: 

Pickel und Gerbung gcmeinsam; 

100 % Wasser 20^C, 

7 % Kochsalz^ 
Laufzeit 10 Minuten, anschliefiend Zusatz von 
0,6 % AmeisensSure, Laufzeit 20 Minuten, 
0,6 % SchwefelsSure, Laufzeit 2 Stunden 
Uber Nachfcim Bad (pH 3,5 in der Biefio) , 
8 % eines handelsUblichen Pulverchromgerbstof f es , 
3 % Na-Al-Silikat nach Beispiel A, C, D, 
Laufzeit 5 Stunden (pH ca. 3,8 im Bad). 

Die gegerbten Leder werden Uber Nacht aufgebockt , anschliefiend 
gefalzt, noutralisiert, nachgegerbt und gefettet. 
Anschliefiend werden die Leder in Ublicher Weise getrocknet 
und fertiggestellt. 
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Auf diese Weise kann der angebotene Chromgerbstof f von 
norraalerweise 10 % auf weniger als 8 % ohne QualitSts- 
mlnderung der Leder gesenkt werden, v/obci der Chromgchalt 
im Abwasser von ca. 8 g/1 Cr^O^ auf weniger als 1 g/1 
gesenkt werdcn kann. 

Beispiel 5 

Neutralisation von Rindober leder ; 
Vorarbeiten erfolgen wie bei Beispiel 

Neutralisation: 

Gefalzte Leder (pH 3,7 - ^>2) 

SpUlen bei 35°C - 10 Minuten. 

100 % Wasser 35^C, 

0,5 - 1 % Na-Al-Silikat nach Beispiel B, G, 

Laufzeit 30 Minuten, 

pH im Lederschnitt ^1,5 - ^,7. 

Weitere Arbeiten wie bei Beispiel 

Man erhSlt auf diese Weise eine Neutralisationswirkung, 
verbunden mit einer gev/issen Nachgerbung, v/obei eine Narben- 
verfestigende Wirkung beobachtet wird* 

Beispiel 6 

Gerbung von weiEen Rindledern: 

Vorbohandlung der B18fien incl. EntkSlkung und Beize erfolgt 
in (Iblicher VJeise. 

Pickel und Gerbung gemeinsam; 

100 % Wasser 20^0, 
7 % Kochsalz, 

Laufzeit 10 Minuten, 

/30 



80988S/01S1 



Glatt 30 zur Patent n> i:4^H D ^G02 



Bereich Patentc und literatur 



0,7 % AmeisensSure - 15 Minuten, 
0,7 % Schvrefelsaure - 2 Stunden. 

Ober Natrht bleiben die BlOfien ira Pickelbad (pH 3»2 im 

BlSficnschnitt . 

8 % Na-Al-Silikat nach Beispiel A, C, D, P in das gleiche Bad, 

1,5 ? Schwefelsaure - Laufzeit 5 Stunden 
(pH ca. ^,2 im Bad). 
Anschliofiend aufbocken und falzen. 

NachRerbunp; und Fcttung: 

Die gefalzten Ledcr werden 10 Minuten bei ^0°C gespUlt 
und in neuor Plotte behandelt mit : 

100 % Wassor '40°C, 

6 % eines neutralen milden und helleerbenden synthetischen 
Hilf sgerbstof f es . 
30 Minuten Laufzeit. 

10 % eines fQr wei£»e Leder geeigneten handelsUblichen 
elektrolyt- und gerbstof f bestandigen Fettlickers. 
Laufzeit '15 Minuten. 

H % eines handelsUblichen Weifigerbstoffes. 

Laufzeit 30 Minuten in derselben Plotte. 

Neue B'lotte. . 
200 % Wasser U5^C, 
0,3 % OxalnSLure, 

Laufzeit 15 Minuten. 

Leder aufbocken und hSngetrocknen. 

Durch diesc Kombiantion von Na-Al-Silikaten mit WeiB- 
gerbstoffen erhait man im Vergleich zur Ublichen 
Gerbung mit Aluminiumgerbstof f en und V/eiBgerbstof f en 
ein volleres Leder mit besserer Wasserf estigkeit 
handelsUblicher Qualitat. 
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